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RESUMEN: En este trabajo se investigan algunas de las variables de síntesis para la 
obtención de una zeolita importante para la industria de la catálisis y la adsorción: la 
zeolitaferrierita. Dentro de las variables investigadas se encuentran el agente director de 
estructura, la temperatura de cristalización, el tiempo de cristalización y el tiempo de 
agitación del gel. La influencia de dichas variables fue estudiada mediante difracción de rayos 
X. Se  observó que usando etilendiamina como agente estructurante no fue posible obtener 
una fase ferrieritica, mientras que usando pirrolidinay dos días de cristalización se obtuvo la 
zeolita ferrierita con muy bajo contenido de impurezas. Dicha zeolita obtenida fue 
caracterizada por difracción de rayos X, análisis termogravimétrico, análisis 
térmicodiferencial, espectroscopía de absorción atómica y microscopía electrónica de barrido.  
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INFLUENCE OF SOME VARIABLES ON THE SYNTHESIS OF FERRIERITE 
ZEOLITE 
ABSTRACT: This study investigated some of the variables of synthesis for obtaining an 
important zeolite in catalysis and adsorption industry: ferrierite zeolite. Among the variables 
investigated were the structure directing agent, the crystallization temperature, the 
crystallization time and the gel stirring time. The influence of these variables was studied 
using X-ray diffraction. It was observed that using ethylenediamine as structuring director 
agent was not possible to obtain a ferrieritic phase while using pyrrolidine and two days of 
crystallization ferrierite zeolite was obtained with very low content of impurities. Obtained 
ferrierite zeolite was characterized by XRD, thermogravimetric analysis, differential thermal 
analysis, atomic absorption spectroscopy and scanning electron microscopy. 
Keywords: Zeolites, Ferrierite, Hydrothermal Synthesis, X-Ray Diffraction 
 
1. INTRODUCCIÓN 
La investigación en síntesis de zeolitas ha experimentado un incremento en los últimos años 
debido a las interesantes características de este tipo de materiales(1). En este sentido, la 
zeolita Ferrierita es uno de dichos sólidos que presenta propiedades interesantes y por ende se 
hace necesario profundizar en su síntesis y obtención. 
 
La Ferrierita (de fase FER), de composición ideal  Na2Mg2[Al6Si30O72].18H2O, cristaliza en el 
sistema ortorrómbico, y posee un sistema de canales bidimensional compuesto por un canal 
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(4.2 X 5.4 Å) de anillos de 10 miembros intersectado perpendicularmente por otro (3.5 x 4.8 
Å) de anillos de 8 miembros (2). Este sistema de canales tan particular, hace de la Ferrierita 
un material con capacidades adsortivas y catalíticas interesantes. Ha mostrado ser una zeolita 
altamente para-selectiva en la reacción de desproporción de etilbenceno, al igual que un buen 
catalizador para la isomerización de orto- y meta-xileno hacía para-xileno (3). 
Adicionalmente,ha sido usada para el craqueo selectivo de parafinas (4)y para la 
isomerización de n-buteno a isobuteno (5). La estructura tipo FER también se encuentra en las 
zeolitas FU-9, ISI-6, UN-23 y ZSM-35(6).  
 
Por otro lado, la Ferrierita es conocida como un mineral. En su forma natural, puede ser 
encontrada como incrustaciones en rocas volcánicas o en depósitos sedimentarios. 
Adicionalmente  la Ferrierita es una de las zeolitas naturales con más contenido de silicio, con 
relaciones molares SiO2/Al2O3 en el rango de 6.4 a 12.4 (7). Sin embargo, en su forma 
sintética se reportan relaciones Si/Al en el rango de 5 a 30. (8). 
 
Este material ha sido sintetizado por diversos métodos, incluyendo ambientes no acuosos(9) y 
vía transformación de los precursores sólidos en presencia del agente director de estructura en 
fase vapor (10). Sin embargo, en su mayoría, se han empleado sistemas acuosos en presencia 
de un agente orgánico director de estructura (etilendiamina, 1-4diaminociclohexano, 
piperidina, pirrolidina y ciclohexilamina). Es así como ZuhalGogenbakan y colaboradores(11) 
sintetizaron la Ferrierita utilizando pirrolidina y etilendiamina como agentes directores de 
estructura; adicionalmente plantearon un rango composicional en el cual es posible sintetizar 
la Ferrierita como fase pura. 
 
En este trabajo se realizó un estudio sobre la influencia de algunos parámetros de síntesis 
como temperatura, tiempos de cristalización y agente director de estructura, en la obtención 
de la zeolita Ferrierita. Fueron involucradas las técnicas de caracterización de difracción de 
rayos X, análisis termogravimétrico, análisis térmico diferencial, microscopía electrónica de 
barridoy espectroscopía de absorción atómica.  
 
2. METODOLOGÍA 
 
2.1. Síntesis 
El procedimiento general de síntesis para este material fue tomado de la publicación realizada 
por ZuhalGöğebakan y colaboradores (11). Los procedimientos de síntesis realizados se 
hicieron con las siguientes composiciones molares:  
Al2O3:698.9H2O:2.3Na2O:23.6SiO2:23.1Etilendiamina (ED); 
Al2O3:592.4H2O:1.8Na2O:20.1SiO2:19.7Etilendiamina (ED); 
Al2O3:592.4H2O:1.8Na2O:20.1SiO2:19.7Pirrolidina (Pirr); 
Al2O3:592.4H2O:1.8Na2O:50.09SiO2:19.7Pirrolidina (Pirr) y 
Al2O3:592.4H2O:1.8Na2O:40.06SiO2:19.7Pirrolidina (Pirr) 
Se realizaron dos soluciones, la primera mezclando el aluminato de sodio (grado técnico, 
Sigma-Aldrich) y el hidróxido de sodio (98%, Sigma-Aldrich) con la cantidad total de agua 
(Solución 1); mientras que la segunda, mezclando la etilendiamina (99.5%, Fluka) o 
pirrolidina (99%, SAFC),  y el Ludox (30% en H2O, Aldrich) (Solución 2). Esta última 
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solución debe realizarse añadiendo el Ludox gota a gota a la etilendiamina, para dar lugar a 
una solución translúcida. Luego de homogenizar la mezcla, la solución 2 se agrega lentamente 
a la solución 1 (o viceversa), lo que da lugar a un gel blanco, medianamente viscoso, con un 
pH cercano a 14, el cual se deja en agitación durante un tiempo determinado (tAGIT GEL). 
Finalmente, el gel se dispone en reactores de acero inoxidable con recubrimiento interno de 
teflón para ser llevados a la estufa a temperaturas entre 177-220ºC durante tiempos de 24 
horas a 5 días. 
2.2. Caracterización 
El análisis de difracción de rayos X (DRX) se llevó a cabo a temperatura ambiente en un 
difractómetroPANalyticalEmpyrean, usando una fuente de radiación de cobre con longitud de 
onda λ=1,5418 Å, con un goniómetro Omega/2Theta, en un rango 2θ  de 5-50, con un paso de 
0.02º en un modo de escaneo continuo. 
El análisis químico de los sólidos se determinó disolviendo las muestras en ácidos minerales y 
analizándolas por espectroscopia de absorción atómica en un espectrómetro 
ThermoScientificiCE Series 3000. 
 
El análisis térmico diferencial se realizó en un equipo TA Instruments DSC 2920, en 
atmósfera de aire a 30 ml/min y un rango de barrido de 30 °C a 800 °C a una tasa de 10 
°C/min. 
 
El análisis termogravimétrico se llevó a cabo con un termoanalizador TA Instruments Hi-Res 
TGA 2950 en atmósfera de aire, en un intervalo de temperatura de 30 - 800 °C y a una 
velocidad de 10 °C/min.  
 
El análisis morfológico se realizó usando un microscopio electrónico de barrido JEOL JSM-
6490 con un voltaje de aceleración de 25kV. 
 
3. RESULTADOS 
 
3.1. Síntesis 
Se realizaron diversos ensayos de síntesis (Tablas 1, 2, 3 y 4) para la obtención de la zeolita 
Ferrierita. Por medio de difracción de rayos X se corroboró la presencia de fase FER en la 
mayoría de los sólidos obtenidos, sin embargo se observóprincipalmente la presencia de fases 
correspondientes a la zeolita Mordenita, de fase MOR (InorganicCrystalStructureData, 
versión 2012-1 98-006-8445) y a la zeolita ZSM-5, de fase MFI (InorganicCrystalStructure 
Data,versión 2012-1 98-006-0674), cuando se usó etilendiamina (ED) como agente director 
de estructura, y no fue posible obtener la Ferrierita en presencia de dicha molécula orgánica, a 
pesar de que Göğebakan y colaboradores (11) han reportado la síntesis exitosa de dicha fase 
en presencia de etilendiamina. En este sentido, cabe resaltar que la etilendiamina presenta una 
cadena con dos grupos amino, que pueden reaccionar fácilmente con las partículas de sílica 
del Ludox y dar lugar a polimerización. ManXu y colaboradores(12), destacan que las 
moléculas de etilendiaminasequimisorbenfuertemente sobre la superficie de la sílica mediante 
la protonación de un grupo amino, dado por los grupos silanol de la superficie de la sílica, lo 
que da lugar a la formación del complejo de superficie (H2N(CH2)2NH3)+(O-Si≡)-. En este 
sentido, ydado que se hace necesario mezclar la etilendiamina con Ludox, la molécula 
orgánica puede reaccionar antes de involucrarse en el gel de síntesis como tal. 
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Es bien sabido que la síntesis hidrotérmica involucra la transformación de fases, pasando de 
un “desorden molecular” intrínseco del gel de síntesis, a formación de núcleos y posterior 
crecimiento de cristales. Dichas transformaciones fueron evidenciadas para las síntesis en la 
composición del gel Al2O3:698.9H2O:2.3Na2O:23.6SiO2:23.1ED (Tabla 1) donde se observó 
que, bajo las mismas condiciones, el incremento en el tiempo de cristalización daba lugar a 
fases más cristalinas, evidenciado en los ensayos 1 y 2 (Tabla 1), cuyos difractogramas se 
presentan en la Figura 1. Sin embargo, se observa la presencia de una mezcla de fases MFI y 
MOR (con una pequeña cantidad de fase FER), como se presenta en la figura 2 y 3. Dicha 
mezcla se sigue presentando incluso a tiempos prolongados de síntesis como se observa en la 
Figura 4. En este sentido, ZuhalGogebakan y colaboradores (11), destacan que la fase MOR 
puede formarse como una fase secundaria en la síntesis de Ferrierita. De igual forma en la 
segunda versión revisada de “VerifiedSynthesis of ZeoliticMaterials” se destaca que la 
formación de fase FER compite con el crecimiento de cuarzo, fase MFI y MOR (13). Es de 
destacar que las fases mencionadas anteriormente cristalizan en el sistema ortorrómbico. 
 
Tabla 1. Ensayos de síntesis realizados para la obtención de Ferrierita 
COMPOSICIÓN:        Al2O3:698.9H2O:2.3Na2O:23.6SiO2:23.1ED 
No tAGIT GEL (min) ADICIÓN 
tCRIST 
(días) 
TCRIST 
(ºC) FASES 
1 
 
120 
 
 
 
21 
 
 
1 200 AMORFO 
2 2 200  MFI + MOR 
3 5 200 MFI + MOR 
4 1 220 MFI + MOR 
tAGIT GEL: tiempo de agitación del gel, ADICIÓN 21 ó 12: orden de adición (solución 1 a 
la solución 2, o viceversa), tCRIST: tiempo de cristalización,  
TCRIST: temperatura de cristalización. 
 
 
Figura 1. Difractogramas de los ensayos 1 (A) y 2 (B) 
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.  
Figura 2. Difractogramas de la fase MOR (A) y el obtenido en el ensayo 2 (B) 
 
 
Figura 3. Difractogramas de la fase MFI (A) y el obtenido en el ensayo 2 (B)  
 
 
Así mismo, la temperatura de cristalización ejerció un gran efecto en la obtención de fases 
más cristalinas, como se evidenció en los ensayos 1 y 4, presentados en la Tabla 1. A pesar 
que el incremento en la temperatura fue de solo 20ºC, su efecto en la cristalización es bastante 
notorio (Figura 5). Bajo condiciones hidrotérmicas (temperatura y presión elevadas), el agua 
puede actuar como agente mineralizante y pequeños cambios en la temperatura pueden afectar 
fuertemente sus propiedades, afectando incluso la reactividad de los compuestos en 
solución(14). 
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Figura 4. Difractograma del ensayo 3 comparado con las fases MFI y MOR 
 
 
 
Figura 5. Difractogramas del Ensayo 4 (A) y Ensayo 1 (B) 
 
Por otro lado, es bien sabido que el orden de adición de los reactivos en la síntesis de zeolitas 
es de vital importancia, llegando incluso a afectar la cristalinidad del producto final. Sin 
embargo, para los ensayos realizados con la composición 
Al2O3:698.9H2O:2.3Na2O:23.6SiO2:23.1ED el orden de adición no fue influyente, como se 
comprobó en el Ensayo 5 (Tabla 2). Esto indica que, para nuestro caso, el orden de adición no 
favorece la presencia de una u otra fase, y que por el contrario, se sigue estableciendo la 
mezcla de fases MFI y MOR. 
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Tabla 2. Ensayos de síntesis realizados para la obtención de Ferrierita. 
COMPOSICIÓN:        Al2O3:698.9H2O:2.3Na2O:23.6SiO2:23.1ED 
No tAGIT GEL (min) ADICIÓN 
tCRIST 
(días) 
TCRIST 
(ºC) FASES 
5 120 12 2 220 MFI + MOR 
 
Para la composición del gel de síntesis Al2O3:592.4H2O:1.8Na2O:20.1SiO2:19.74ED (Tabla 
3) se favoreció la formación de una zeolita de fase MFI, por encima de la fase MOR, por lo 
que dicha fase estaría favorecida por relaciones menores de SiO2 y ED en el gel de síntesis. 
Adicionalmente, se observó un efecto interesante en el tiempo de agitación del gel. Mientras 
que con 30 minutos de agitación del gel de síntesis (Ensayo 6) se obtuvo la fase MFI con muy 
baja cristalinidad, con 120 minutos de agitación (Ensayo 7) se obtuvo una fase mucho más 
cristalina (Figura 6). Esto se podría explicar en base a que la agitación afecta fuertemente la 
cristalización de los materiales y por lo tanto, el tipo de fase formada(15), ya que garantiza la 
completa homogenización de la mezcla para dar lugar a una etapa inicial de nucleación, la 
cual es determinante para la formación de estructuras cristalinas. Por consiguiente, se podría 
inferir que dicha etapa no se completó a cabalidad para el ensayo 6, dado que no hubo lugar 
para una homogenización del gel de síntesis y posterior crecimiento de cristales sobre los 
núcleos iniciales, lo que se favoreció una fase MFI con baja cristalinidad. 
Tabla 3. Ensayos de síntesis realizados para la obtención de Ferrierita. 
COMPOSICIÓN:        Al2O3:592.4H2O:1.8Na2O:20.1SiO2:19.7ED 
No tAGIT GEL (min) ADICIÓN 
tCRIST 
(días) 
TCRIST 
(ºC) FASES 
6 30 21 2 200  MFI (Baja Crist) 
7 120 21 2 200 MFI 
 
 
Figura 6. Difractogramas de los ensayos 6 (A) y 7 (B) 
 
La obtención de la fase ferrieritica se logró usando pirrolidina como agente director de 
estructura, usando la composición Al2O3:592.4H2O:1.8Na2O:20.1SiO2:19.7Pirr, y dos días de 
cristalización. Las condiciones generales de síntesis usando pirrolidinase observan en la Tabla 
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4. La presencia de moléculas como pirrolidina incrementa la velocidad del proceso de 
síntesis, requiriendo menores temperaturas que las usadas en la síntesis puramente inorgánica 
(6). Adicionalmente, se ha comprobado que la estructura del gel de síntesis está compuesta 
por anillos de 4 miembros de aluminosilicatos, y la adición de pirrolidina resulta en la 
transformación del gel hacia una estructura tipo FER. Por ello, la pirrolidina tiende a 
reordenar la estructura del gel para hacer más favorable la formación hacia Ferrierita (6). 
Cabe resaltar que en la literatura, se reporta la síntesis de la Ferrierita en presencia de 1,4 
diaminobutano (16) e Hidróxido de tetrametilamonio (17).  
 
El patrón de difracción observado para el ensayo 9 corresponde a la fase cristalina tipo FER, 
correspondiente a la Ferrierita (Figura 7), reportada en la base de datos ICSD versión 2012-1, 
con número 98-009-7919. Sin embargo, cabe resaltar que luego de un análisis semi-
cuantitativo mediante la herramienta High Score Plus v. 3.0.5. (Con número de licencia 
10004909) se comprobó que hay una pequeña contaminación de fase MOR y MFI. El análisis 
arrojó 96% en peso de fase FER, 3% de fase MOR y 1% de fase MFI. Por lo que no fue 
posible obtener una fase FER completamente pura. 
 
Tabla 4. Ensayos de síntesis realizados para la obtención de Ferrierita. 
COMPOSICIÓN:        Al2O3:592.4H2O:1.8Na2O:20.1SiO2:19.7Pirr 
No tAGIT GEL (min) ADICIÓN 
tCRIST 
(días) 
TCRIST 
(ºC) FASES 
8 120 21 1 200 AMORFO 
9 120 21 2 200 FER 
COMPOSICIÓN:        Al2O3:592.4H2O:1.8Na2O:50.09SiO2:19.7Pirr 
No tAGIT GEL (min) ADICIÓN 
tCRIST 
(días) 
TCRIST 
(ºC) FASES 
10 120 21 2 200 MFI 
COMPOSICIÓN:        Al2O3:592.4H2O:1.8Na2O:40.06SiO2:19.7Pirr 
No tAGIT GEL (min) ADICIÓN 
tCRIST 
(días) 
TCRIST 
(ºC) FASES 
11 120 21 2 200 MFI 
 
 
 
Figura 7. Difractogramasde la fase FER (A) y el obtenido en el Ensayo 9(B)  
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Finalmente, se evidenció que la obtención de la fase FER por el método realizado en este 
trabajo, es sumamente sensible a la relación SiO2/Al2O3, como se pudo comprobar con los 
ensayos 10 y 11, relacionados en la Tabla 4. En dichos ensayos, al modificar la composición 
en SiO2 del gel, se dio lugar a una transición, pasando de fase FER (Ensayo 9) a una fase MFI 
(Ensayo10) como se puede observar en la figura 8. A pesar de que la Ferrierita se puede 
sintetizar en un amplio rango de composiciones, es bastante sensible a altas concentraciones 
de SiO2 y de hecho está íntimamente asociada a zeolitas con alto contenido de silicio como la 
Mordenita (de fase MOR) y la ZSM-5 (de fase MFI) (18), como se ha mencionado 
anteriormente. 
 
Figura 8. Comparación de la fase MFI (A) y la obtenida en el ensayo 11 (B) 
3.2. Análisis térmicos 
El análisis termogravimétrico de la Ferrieritaobtenida en el ensayo 9 se muestra en la Figura 
9. Se observa una pérdida inicial en peso de aproximadamente 3.9% (hasta 200ºC), atribuida 
al agua fisisorbida y molecular propia de la zeolita. Por encima de los 200ºC, se observa una 
pérdida atribuida a la evolución y descomposición de la especie orgánica(pirrolidina). 
ZuhalCoskunreporta (19) que el agente director de estructura deja la red zeolítica alrededor de 
los 500ºC, lo cual corresponde con lo que se muestra en la Figura 9. Dicho evento se confirma 
con el análisis térmico diferencial presentado en la Figura 10, donde se observa un evento 
exotérmico marcado alrededor de los 500ºC, correspondiente precisamente a la evolución del 
agente orgánico. Sin embargo, la pérdida subsecuente de peso (por encima de los 600ºC) es 
debida probablemente a la volatilización del coque residual de la estructura zeolítica, dejado 
por la pirrolidina bajo la atmósfera de aire(19). En el análisis térmico diferencial, se puede 
advertir un hombro, atribuido a dicho evento, alrededor de los 600ºC; aunque cabe resaltar 
que no es tan marcado como el primer evento.  
 
En este orden de ideas, la estabilidad térmica se alcanza a una temperaturade 
aproximadamente 750ºC; alcanzando una pérdida total en peso de 13,6%. 
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Figura 9.Termograma de la Ferrierita obtenida en el ensayo9 
 
Figura 10. Análisis térmico diferencial de la Ferrierita obtenida en el ensayo9 
3.3. Análisis químicos 
De acuerdo con los resultados de absorción atómica mostrados en la Tabla 5, se observa que 
la incorporación del silicio y el aluminio involucrados la síntesis de los materiales fue 
satisfactoria. Sin embargo, cabe resaltar que el rendimiento de la reacción de síntesis es 
relativamente baja, dado que la relación Si/Al obtenida experimentalmente es menor que la 
calculada para el gel de síntesis.  
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Tabla 5. Resultados de los análisis químicos de la Ferrierita Ensayo 9 para silicio, aluminio y 
sodio 
 %Si %Al %Na Rel Si/AlGel Rel Si/AlExp 
ENSAYO 9 35.45 4.93 0.70 10 6.90 
 
Se puede observar que para el ensayo 9 la relación Si/Al calculada en el gel de síntesis es 
mayor que la experimental, obtenida por absorción atómica, y por ende no hubo una 
incorporación total de silicio y aluminio a la red zeolítica. En este punto, la relación entre los 
parámetros de síntesis, las características estructurales y rendimientos del proceso de 
zeolitización no está del todo clara. Dicho proceso, es térmicamente activado y usualmente se 
da a elevadas temperaturas, dando lugar a cristales en un período de tiempo determinado 
relativamente corto. Esto conduce a resaltar que los mecanismos de formación de zeolitas son 
muy complejos debido a la conjugación de reacciones, equilibrios y variaciones en las 
solubilidades que ocurren en la mezcla de reacción (20). 
 
Adicionalmente, en la síntesis de zeolitas se pueden encontrar valores de rendimientos de 
reacción altos, como ocurre para la zeolita Y, con rendimiento del 98% basado en Al2O3; en 
contraste con otros rendimientos más bajos como el de la ZSM-35 perteneciente a la familia 
FER, que alcanza un 60% basado en SiO2(13). 
 
3.4. Microscopía electrónica 
 
En la Figura 11, se muestra la micrografía realizada a la Ferrierita obtenida en el ensayo 9. 
Pueden observarse conglomeraciones esféricas formadas por diminutos cristales aciculares 
(Figura 11) con un tamaño de partícula aproximado es de 20 µm, muy uniforme sobre toda la 
superficie. Algunos autores reportan diversas morfologías para los cristales de la Ferrierita 
sintética, obteniendo cristales rectangulares (21) o en forma de platos(22). 
 
 
 
Figura 11. Micrografía de Ferrierita Ensayo 9 a 3000 aumentos. 
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4. CONCLUSIONES 
 
• Se sintetizó exitosamente una zeolita con alto contenido de Ferrierita, usando como 
composición de gel Al2O3:592.4H2O:1.8Na2O:20.1SiO2:19.7Pirr, y con temperatura y 
tiempo de cristalización de 200ºC y 48 horas, respectivamente. 
 
• Se evidenció que la formación de fase FER, para las condiciones de síntesis expuestas en 
este trabajo, no se favoreció con la presencia de etilendiamina como agente director de 
estructura. Esto es debido, en parte, a la alta reactividad que presenta dicha molécula 
orgánica con los grupos silanol de la superficie de la sílica; además de la baja presión de 
vapor del agente orgánico, lo que ocasiona la rápida evaporación antes de ser introducida 
a la mezcla de reacción. 
 
• Adicionalmente se observó que la fase MOR se presenta como impureza en la formación 
de Ferrierita para una relación SiO2/Al2O3 de 23.6en el gel de síntesis y en presencia de 
etilendiamina, mientras que la fase MFI se presenta como fase casi pura para relaciones 
SiO2/Al2O3 por encima de 40.6, y en presencia de pirrolidina.  
 
• Además, la agitación del gel fue un factor importante en la formación de fases cristalinas; 
donde a mayor tiempo de agitación del gel se presentó una fase más cristalina. 
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